I'pynna B59

MEXTOCYAAPCTIBEHHEB # CTAHIIAPT

BPOH3bI BE3OJIOBAHHBIE

Mertoasl onpeneneHns TATAHA TOCT
Non-tin bronze. 15027.14—77

Methods for the determination of titanium

OKCTYVY 1709

Jara senenns 01.01.79

Hacrosimit craHmapr ycraHaBiuBaeT (oroMeTpuyecKne M aTOMHO-aO0COPOLIMOHHBIA METONBI
onpeneseHNs] TUTaHA (MpU MaccoBoM fojie ThTaHa oT 0,05 % mo 0,3 %) B Oe30M0BAHHBIX OpOH3aX IO
I'OCT 18175.

(AsmenenHan penakmus, M3m. Ne 1).

1. OBIIIUE TPEBOBAHUA

1.1. O6mume TtpeGoBanmsi k Mertomam aHanmmza — no I'OCT 25086 ¢ momonmHeHweM Mo pasg. 1
TI'OCT 15027.1.
(Azmenennan pepakmus, M3m. Ne 1).

2a. ©OTOMETPUYECKHA METO/I OITPEJEJIEHASA TUTAHA

2a.1. CymHocTh MeToaa

Meron ocHOBaH Ha OGPa30BAHUM TUTAHOM B CEPHOKMCIION Cpejie ¢ NEPEKHUCHIO0 BOAOPOAA XKEJITO-
OPaHXeBOrO KOMIUIEKCA U M3MEHEHUH €TI0 ONTHYECKOMN IIOTHOCTH.

Pazn. 2a. (Beenen nonojiHuTebHO, M3Mm. Ne 1).

2. AIITIAPATYPA, PEAKTHUBBI I PACTBOPDI

DOTO3MEKTPOKOJIOPUMETP WIIH CIIEKTPOPOTOMETP.

Kwucnora azotnas mo 'OCT 4461, paszGasnennas 1:1.

Kucnora cepnast mo T'OCT 4204, pas6asnennas 1:1 u 1:4.

Kucnora ¢propuctoBonopoguas mo 'OCT 10484,

Kucnora oprodochopnas mo I'OCT 6552, pazdasnennas 1:1.

ITepexucs Bogopona o 'OCT 10929.

TuTtaH MeTauIMYeCKHil ¢ comepxXaHneM He MeHee 99,5 % Tutana.

Kanuii-tutan (IV) dropuctsrii.

PactBop THTaHa cTaHZAPTHBIN, roToBAT cienyoliuM obpasoM: 0,201 T MeTaTMIECKOTO THUTaHA
pacTBOPSIOT NpH Harpesanuu B 100 cM3 cepHoil KMCIOTHI, pas6aBieHHON 1:4. 3aTeM npH KMNgYeHHH
OKUCJISIIOT TUTaH, TMPUOABISIS MO KaIUIAM a30THYIO KHUCJIOTY, pasbapieHHylo 1:1, mo oGeciiBe4uBaHUS
pacTBopa. PacTBop KMIsITAT 2—3 MHUH, OXJIAXIAIOT, IEPEBOAAT B MEPHYIO KOOy BMecTHMOCTBIO 500 cM3,
JONUBAIOT 1O METKW BOAON W TiepeMellUBAaT.

1 cm® pacTBopa cogepxut 0,4 Mr THTaHA.

N3 kanug-turana GTOPUCTOrO CTAHAAPTHBEIA PaAcTBOP THTAHA TOTOBSIT CICAYIOIMM OOpa3oM:
1,0024 r xamus-tutana (IV) dropucToro BHNapuBaloT B IIATUHOBOM Yainke ¢ 10 cM? cepHOM KHMCIIOTEHI,
pas6asieHHOM 1:1, Mo BaaxHOro ocTarka. ComepXMMOe YallKil pacTBOPSIOT B 50 cM? cepHOM KHUCIIOTHI,

H3nanue opunuansaoe IlepeneuaTka BocnpemeHa
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pasbasneHHON 1:4, mepelmMBaloT B MEpHYIO KO0y BMecTMMocThIo 500 cM?, mo6apasior 50 cm? cepHoit
KHCIIOTHI, pa3bapiicHHON 1:4, 1 pa30aBiIIiOT BOOOH IO METKH.
1 cM® pacTBopa comepxurt 0,4 MT TUTaHa.

3. IPOBEAEHUE AHAJTU3A

3.1. HaBecky cmmapa Maccoii 0,5 T TOMeLIaloT B cTakaH, MpWINBaoT 10 cM® a30THO# KMCIIOTHI, pa3-
6apneHHoll 1:1, W pacTBOPSIOT IPU HATpeBaHHUHU. 3aTeM TpubassioT 10 cM? cepHOIi KICIIOTHI, pa3oaBiicH-
HoW 1:1, ¥ BHIAPUBAIOT MO BbIACJACHUSA G€NOTO AbIMa cepHOM KMCaoThl. Ilocie oxnaxmeHHsT ocTaTOK
PacTBOPAIOT B BoJe, MEPEeHOCAT pacTBOP B MEPHYIO Kojby BMecTHMocThio 50 cM?, mpmbasnsior 5 cM?
opTodochopHON KHUCIOTH, 1 cM3 MepeKucH BOAOpPOAA, JONWMBAIOT 4O METKH BOIOI, MEepeMELIMBAIOT H
HU3MEPSIOT ONTHYECKYIO TUIOTHOCTh PacTBOPOB Ha (POTORJICKTPOKOJIIOPUMETPE C CHHUM CBETOPHIBTPOM
npu mimHe BomHBI 410—450 HM MM Ha crnekTpogoroMmerpe mipu AnuHe BoaHbI 410 HM B KioBeTE
JIIHOM 1 cM.

PacTBOpOM cpaBHEHUS CIYKHMT PacTBOP aHAJM3HMPYEMOIO CIUIABA, IMPOBCACHHBIN Yyepe3 BCe CTAANHU
aHanm3a, HO 0e3 oOaBIeHUS TIEPEKUCH BOAOPOA.

3.2. ITocTpoenue rpaxyupoBOYHOro rpaduka

B MepHBIe KON6BI BMeCTUMOCTBIO Mo 50 cM3 mocnenoBaTenbHo sanusalor 0; 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 u
6,0 cM® CTaHIApPTHOIO pacTBOpa TMTaHA, JOOABIAIOT IO 25 cM? cepHOl KUCTOTHl, pasbapieHHOi 1:4, mo
5 cm? oprodocdopHOl KUCIOTH, 1o 1 cM? MepeKucH BoAOpoaa, JOIUBAIOT O METKH BOJOM U MepeMelln-
BaloT. Jlajee aHaau3 BeAyT, KaK yKasaHo B 1I. 3.1.

PacTBOpOM cpaBHCHMS CIY:KHUT pacTBOP, He colepXalluid TUTaHA.

Ilo mony4eHHBIM 3HAYCHUSIM ONTHYCCKHX IDIOTHOCTCH CTPOSIT TPaIyHpPOBOTHEIH TpaduK.

4. OBPABOTKA PE3YJIbTATOB

4.1. Maccosyio nomo TuTaHa (X) B IPOLIEHTAX BBIYUCISIOT 1o dopmMyrie

m-100
m

s

TIe m — Macca THTaHa, HalileHHas TIo TPafyupOBOYHOMY TpacdMKy, T;
m; — Macca HaBecKH, T.
4.2. AGCOIOTHBIC PACXOXKACHMS Pe3YJIbTATOB MapaJIeSIbHbIX onpeacicHuil (d — moKa3aTesib CXOIU-
MOCTH) He HOJDKHBI TIPEBBIIATL JOTYCKAGMBIX 3HAYEHHI1, TIPUBEJCHHBIX B TAOIHIIE.

MaccoBas gonsa TuTaHa, % d, % D, %
Ot 0,05 mo 0,15 0,01 0,02
Cs. 0,15 » 0,30 0,02 0,05

(U3menennas penakuusa, Usm. Ne 2).

4.3. AGCOIOTHBIC pPAcXOXKICHUS Pe3y/IbTaTOB aHajin3a, MOJYYCHHBIX B JBYX pa3jIMYHBIX JabopaTo-
PpHUSIX, WM OBYX PE3y/IbTATOB aHAJN3a, TIOMYISHHBIX B OMHOM JJaGOpaTOpyy, HO TIPH PasINYHbIX YCIOBHIX
(D — moxazartenb BOCTIPOM3BOAMMOCTH), HE JOJDKHBI TIPEBHIIIATL 3HAYCHIMN, MPUBEACHHBIX B TaOJHIIC.

4.4. KoHTPOJIb TOYHOCTH Pe3yJIbTATOB AHAAN3A

KoHTponb ToUHOCTH pe3ysIbTaTOB aHAIN3a MPOBOAAT Mo ['ocynapcTBEHHBIM CTAaHAAPTHBIM 00pa3naM
0C30JI0BSIHHBIX OPOH3, ATTCCTOBAHHBIM B YCTAHOBJICHHOM TIOPSIIKE, COMIOCTABICHIEM PE3YILTATOB AHAIM-
3a, TIOJYYeHHBIX (POTOMETPUISCKIM 1 AaTOMHO-a6COPOLIMOHHBIM METOAAMMY MJIH METOAOM HJ06ABOK B COOT-
BetctBuu ¢ TOCT 25086.

4.3, 4.4. (Beeaenn! nonoanurenbto, U3m. Ne 2).

5. ®OTOMETPUYECKU METO/I OITPEJIEJTEHIAS TUTAHA
C IPUMEHEHUEM JUAHTUIIMPUIMETAHA

5.1. Cympuocth MeTOIA

MeTon 0CHOBaH Ha 0Opa30BaHKUU KOMIUIEKCA TUTAHA ¢ AUAHTUINPIIMeTaHOM B cpede 0,5 Moss/oM?
COJITHOI KMCJIOTHI U U3MEPSHUH €TO ONTHYSCKOM IUTOTHOCTH. Melmalolee BAMSHIE Xeje3a YCTPaHsSIoT
BBEIEHIIEM aCKOPOMHOBOM KMCJIOTHI.

121



C. 3TOCT 15027.14—77

5.2. Annapatypa, peakTUBBI U PACTBOPBI

DOTOZNMEKTPOKONIOPUMETP WIH CIIEKTPODOTOMETP.

Kucnora azotnas no 'OCT 4461, pasz6asnenHas 1:1.

Kwucnota consanas mo 'OCT 3118, pas6asnenHas 1:1.

Kucnora cepras o 'OCT 4204, pazoasnenHasa 1:1 u 1:5.

KncioTa ackop6HHOBAS TT0 HOPMATHBHO-TEeXHIUECKOH HOKYMeHTaluu, pacTeop 100 r/mm°.

Amvmvmak BogubIt mo I'OCT 3760.

Huantunupuimeran (C,,H,,N,O,), pactsop 10 r/oM° B pacTBope 0,5 MOJIb/IM? CONAHOl KHCIIOTH,
TOTOBST CIIeAYIOIMM obpazoM: 10 T mpemapara pacTBopsioT B 200 cM> Boabl, Ho6aBmstior 80 cM? comsHOI
KHCIIOTBI, pa30aBieHHON 1:1, pacTBOp OXIaXmamT M TIEPSHOCIT B MEPHYIO KOJIOYy BMECTHMOCTBHIO
1000 cM3, monMBalT 4O METKU BONOH U TNepeMellInBaloT.

Mens Metaumnyueckas Mapku MO no I'OCT 859.

PacTBOop MenM; TOTOBAT CAEAYIOIIMM o6pasoM: 0,5 T MeIH pacTBOPSIOT B 5 ¢M° a30THOM KHCJIOTHI,
pazbasieHHOI 1:1, ymajsiioT OKHCIEI a30Ta KUIISTISHHEM, PACTBOP OXJIAXAAIOT, TICPSHOCIT B MEPHYIO
Konby BMecTMocTho 100 cM?, fonmBaioT Bomoil o METKH M TepeMelInBaloT.

TuTaH METATIMIESCKIHN ¢ MAacCOBOM Hojell TuTaHa He MeHee 99,5 %.

CraHzapTHBIC PacTBOPHI THTAHA.

PacTBop A; roToB4T cienyomuM obpasoM: 0,1005 T ThTaHa pacTBopaioT B 20 cM’ cepHOM KHUCNIOTHI,
pas3baBieHHOl 1:1, pacTBOp OXJIAXIAIOT, IEPEHOCAT B MEPHYIO Konby BMecTuMocTbio 1000 cM?, monupalor
IO METKY CEPHOM KWCJIOTOH, pa30aBieHHOM 1:5, M ImepeMeIInBaoT.

1 cM? pacTBopa A comepxur 0,0001 r TuTaHa.

Pacteop B; rotosar cremyromum obpazoM: 10 cM? pacTBopa A mepeHOCST B MEPHYIO KONOY BMECTH-
MocTbio 100 cM3, NOMMBaIOT 1O METKM CEePHOI KHCIOTOM, pasbaBneHHOl 1:5, 1 IepeMelmBaloT.

1 cm? pactBopa B cogepxut 0,00001 r TMTaHA.

5.3. IIpoBenenne anaansa

5.3.1. HaBecky cmmaBa Maccoif 0,5 T mOMeILNaloT B cTaKaH BMECTMMOCTBIO 250 cM? M pacTBOpPSIOT B
5 cM® a30THOHM KMCIOTHI IpH HarpeBaHuyM. OKHMC/IBI a30Ta YAAISIOT KHISYEHHEM, PACTBOD OXJIaXIaloT,
NIEPEHOCHT B MEPHYIO KOOy BMecTHMOCThI0 100 cM?, moIHMBaoT BOMON 10 METKH M NIEpeMELIMBAloT. B 1Be
MepHBIe KOJIOBI BMecTHMOCThIO TTo 100 cM® mepenocsr o 5 cM® pactsopa. PacTBopbl pa36aBisioT Boooii 1o
o6bema 20 cM?, HeHTpaIM3yIoT aMMHAaKOM JI0 TOSIBJICHNs CHHEN OKpacKy KOMILIEKCAa MEIH, 3aTeM 106aB-
astor mo 10 cM? consgHOM KHMCAOTHL U 1o 2,5 cM® pacTBopa acKopOMHOBON KHcIOTH. B omHy u3 kon6
Jo6aBIsIoT 25 cM? pacTBOpa MUAHTUIMPHIMETAaHA M 06e KOJNOBI JOMMBAIOT BOJOH N0 METKH U TlepeMeLlN-
BatoT. Yepes 50 MUH M3MEPSAIOT ONTHYECKYIO IVIOTHOCTh pacTBopa Ha (POTOIJIEKTPOKOIOPUMETPE ¢ (hHOJIe-
TOBBIM CBeTOGUIBETPOM WU Ha clieKTpodoToMeTpe Npu INHe BOTHE 389 HM B KioBeTe OJMHON 1 cM.

PacTBOpOM CpaBHEHMS CIYKHUT PacTBOp, He coaepKallluid THaHTHITHPHIMETaHA.

5.3.2. Ilocmpoenue epadyupogourozo epagura

B nrecTh MepHBIX K0JI6 BMECTMMOCTBIO Mo 100 cM® moMelnalor 5 ¢cM3 pacTBOpa MeoH M B MATh U3 HUX
nomemaor 1,0; 2,0; 4,0; 6,0 u 8,0 cM? cranpapTHOro pactBopa Bb. PacTBophI pa36apigior Bogo 1o o6beMa
20 cM® u panmee aHAIM3 NPOBOIAT, KaK yKa3aHO B M. 5.3.1. PacTBopoM cpaBHEHHA CIYyXKHT pacTBOp, HE
colepXalllinii TUTaHa ¥ ANaHTUITpUAMeTaHa. [1o monydyeHHBIM JaHHBIM CTPOSAT TPagTyupOBOYHBIN TpachuK.

5.4. O6paboTKa pe3ynIbTaTOB

5.4.1. MaccoBymo nomio TuTaHa (X ;) B IpOLEHTaX BRIYUCISIOT 10 (opMyrie

m - 100

Xl =
m

b
Toe m — Macca TUTaHa, HAWIGHHAs TIO TPagyHpOBOYHOMY IpacduKy, T;
m; — Macca HaBeCKH, T.

5.4.2. AGcomoTHBIC pPacXOXICHUS Pe3yIbTaTOB NMapaylIeIbHbIX OnpeeicHuil (d — mokasaTelib CXOIH-
MOCTH) He AOKHBI TIPEBBINATH AOIYCKACMbIX 3HaYeHHH, TIPUBEACHHBIX B TAOIHIIE.

(Asmenennaa penakmus, M3m. Ne 2).

5.4.3. AGCONIOTHBIC PACXOXACHUS PE3y/IbTaTOB aHA/IM3a, HMOJYYEHHEBIX B JABYX JIAOOpPATOPHAX, WIH
JIBYX pe3yJIbTATOB aHAJIN3a, TIOJIyYCHHBIX B ONHOM JJaGOpaTOpUH, HO TIPH PA3IMIHBIX yCaoBHsX (D — moka-
3aTeJib BOCTIPOM3BOAVMMOCTH), HE OIKHBI TIPEBHIIIATh 3HAYSHUIM, IIPUBEACHHBIX B TAOIHIIE.

5.4.4. Konmpoas mounocmu pe3yasmamog anaiusa

KOHTpoIb TOTHOCTH pe3yiIbTATOB aHAIM3A TIPOBOIAT MO 11. 4.4.

5.4.3, 5.4.4. (Beeaenbl nonoanureabno, Msm. Ne 2).
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6. ATOMHO-ABCOPBIIMOHHBINA METO/I,

6.1. Cymuocts MeTOIA

Merton ocHOBaH Ha U3MEPSHNH a0COPOIINH cBeTa aTOMAMHU THTaHA, OOPa3yIOIMMHUCS TIPY BBENECHUU
aHATM3WPYEMOTO PACTBOpA B IIAMSI alleTHIEH—3aKHCh a30Ta.

6.2. Anmaparypa, peaKTUBBI H PACTBOPBI

ATOMHO-a0COPOIIMOHHEIN CIIEKTPOMETP ¢ MCTOYHUKOM H3JIyYeHHUST IJIS THTAHA.

Kucnora aszotnas mo I'OCT 4461, paz6asnennas 1:1.

Kucnota cepnas nmo 'OCT 4204, pas6asneunas 1:1, 1:4 u 1:10.

AueruneH o 'OCT 5457.

3akucs azora o OCT 9293.

Mens mo TOCT 859.

CraHmapTHEIA pacTBop Menu: 10 T Memy pacTBOPSIOT IPpU HarpeBaHMH B 80 cM’ a30THON KMCIOTHI
(1:1). PacTBOp OXJIaXIAIOT, IIEPEHOCAT B MEPHYIO K010y BMecTHMOcThio 100 cM® U HONWBAIOT BOIOMH IO
MCTKH.

1 cm? pacTBopa cogepxur 0,1 T Menu.

Turan MeTaTMYeCKIl ¢ MacCOBOM moneil TuTaHa He MeHee 99,5 %.

CrangapTHeIi pacTBop THTaHa: 0,1 T TUTAHA PACTBOPSIOT IIPH HAarpeBaHUH B 50 cM? CepHOM KUCTIOTH
(1:4). PacTBOp OXJIAXIAIOT, IEPEHOCAT B MEPHYIO KoJI6y BMecTHMOCTBIO 100 cM? M JOAMBAIOT O METKH
cepHoii kucioroit (1:10).

1 cM? pacTtBopa cogepxur 0,001 T THTaHAa.

6.3. IIpoBenenue anaan3a

6.3.1. HaBecKy mpo6bI Maccoii 3 T pacTBOPSIOT IpH HarpeBanuy B 20 cM? a30THOM KHMCoTh 1:1, 3ateM
nobasisiior 10 M3 cepHoit xucaorsl (1:1) M ynapusaloT A0 MosiBIeHMsI 66JIOTO IbIMA CEPHON KHCIIOTHL
PacTBOp OXJTAXIAIOT, TIEPEHOCAT B MEPHYIO KOOy BMecTHMOCTEIO 100 cM? 1 flonuBaloT BoAol 10 METKH.
N3mepstior aToMHYyI0 ab6copOIINio TUTAaHA B TJIAMESHM AlleTHIICH—3aKUCh a30Ta MPH IUTMHE BOJIHEI 365,3 HM
TMapaJuiebHO ¢ TPATyUPOBOYHBIMH PAacTBOPaMHU.

6.3.2. Ilocmpoenue epadyupogounoeo epaguxa

B msars MepHBIX Koo BMecTMMOCTHIO 10 100 cM? nomewatot 0; 1,5; 3,0; 6,0 u 9,0 cM3 cTanaapTHOrO
pacTBOpa THTaHa, nobasmsior no 30 cM® crarmapTHOrO pacTBopa Meau, mo 10 cM® ceproii kucnors (1:1)
¥ JOMMBAIOT BOHOH 0 MeTKH. U3MepsioT aToMHYI0 abcopOLIMIO THTAHA, Kak ykazaHo B II. 6.3.1. ITo momy-
YEHHBIM 3HAYEHMSIM CTPOSIT TPaJyupPOBOYHBIN TpadukK.

6.4. O6paboTKa pe3yabTATOB

6.4.1. Maccosyio fomo TuTaHa (X ,) B IpolIeHTaX BBIYUCIISIOT 1O (hopMyrie

x, = €% 100,

rae C — KOHILEHTpAIMsl THTaHA, HAMICHHAs 110 IPafydpOBOYHOMY rpadMKy, T/cM>;
V' — 006BbeM KOHEYHOTO pacTBopa MpobbI, CM3;
m — Macca HaBECKH IPOOBI, T.
6.4.2. AGcomoTHBIC AOIYyCKacMbIC PACXOXICHMS PE3y/IbTaTOB MAPaJUICILHEIX onpeaeaeHuii (d — mo-
Ka3aresab CXOAMMOCTH) HE JOIDKHBI MPEBHIIIATH JOMYCKAeMbIX 3HAUYEHMI, IPUBEICHHBIX B TaOJIHIIE.
6.4.3. AGCOJTIOTHBIC PACXOXICHMS PE3yIbTATOB aHajNM3a, MOJYUYEHHEBIX B ABYX pasIHUYHBIX JaGopa-
TOPUSAX, WIN [ABYX Pe3yJbTAaTOB aHANN3a, TOJIYYSHHBIX B OMHOM Ja00paTopuu, HO MPH Pa3yIMYHEIX YCIIO-
BusAX (D — mokaszatenh BOCIPOHM3BOMWMOCTH), HE HOOJDKHBI IPEBBIIATh 3HAYEHMIl, TPHBEACHHBIX B
Tabnuue.
6.4.4. Konmpoas mounocmu pe3ynsmamoe anaiusa
KOHTpOsIb TOYHOCTH pe3yabTATOB aHAIM3Aa TIPOBOAAT 1O 1. 4.4.
Pazn. 6. (Beenen nonoannresno, Usm. Ne 2).
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NHP®OPMALIMOHHBIE JAHHBIE
1. PABPABOTAH U BHECEH MunucrepcrBom nsetHoii Metanayprud CCCP

2. YTBEPXKJIEH U BBEJIEH B JIEMCTBUE IlocranoBiennem Tl'ocynapeTBeHHOrO KOMHTETA CTAHIAD-
ToB Cosera MumucrpoB CCCP or 28.06.77 Ne 1614

3. BBAMEH I'OCT 15027.14—69
4. Crangapr nosmoctsio coorBercTByer CT CHOB 1538—79

5. CCbLIOYHBIE HOPMATHBHO-TEXHUYECKHUE JOKYMEHTDI

O6osznauenne HT/I, Ha HoMep pasyiena, TyHKTa O6o03Hauenne HTJI, Ha HoMep pasniesia, MyHKTa
KOTODBIA JjaHa CChUIKA KOTOPBIif JaHAa CCHUIKA
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